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1．緒言 
 化学分野において有機化合物の構造帰属には核磁
気共鳴装置（NMR），質量分析計(MS)，及び単結晶
X-線解析装置等が有効である．特に，NMRは試料を
破壊することなく 1～2分程度でプロトンのシグナル
得ることができるため最も利用されている機器であ
り，教職員，及び学生のユーザーが多い． 
一方，技術職員の関わりにおいて技術部の組織化
前から 3 名で大型機器を利用した教育・研究支援体
制（旧分析センターを兼任）を進めていたが，組織
化後から 2名の退職があり 5年前では 1名となって
しまった．その後，技術部では主に工学部に設置，
又は利用されている大型機器等の種々の業務を進め
るため，共同利用施設グループ内に分析・評価チー
ムを置きその業務を計画的に遂行してきた． 
最近，技術部 5 ヵ年計画で化学系分野の技術職員
を数名採用し，化学，生物，及び材料系の教育・研
究支援業務を進める体制が整い始め，当チームでは
種々の大型機器の測定・解析，及び保守管理の技術
継承を年度計画に取り入れた． 
そこで，この研修では技術継承を目的として有機
系研究室で利用される大型機器の測定，及び解析を
修得することを目的として行った．今回対象とした
機器は産学官連携本部計測・技術支援部設置のNMR,
及びMS装置とした． 
 
2． NMR装置を用いた有機化合物の測定・解析，及び
保守管理 
2-1 測定，及びデータ解析 
核磁気共鳴装置（NMR）は本学産学官連携本部計
測・技術支援部に設置されている LA-500を使用した
（図 1）．測定試料は図 2 に示す 2 種類
（sample1,sample2）を使用した．まず試料の調整であ
るが，NMR チューブに測定したい試料を約 10mg，
クロロホルム-d 溶液（内部標準物質：テトラメチル
シラン（TMS）含有）を適量入れる．この時，試料
高さが 4.0～4.5cm になるよう調節する．装置の測定
準備として，NMRチューブをホルダーにセットし， 
                        
 ＊ 第 2技術室 化学計測班 
＊＊ 第 2技術室 物理計測班 
高さ調整用ホルダーで高さを一定にする．その後，
NMR装置本体の試料導入口に置く．附属のパソコン
で使用溶媒・観測核（1H 又は，13C）・測定法などの
条件を確認後，調整を行う．調整終了後，積算を開
始する．今回は 1H-NMRの 1次元（1D）測定，2次
元（2D）測定及び 13C-NMR測定を行った．測定終了
後，データ処理ウィンドウで FID データを用いて解
析を行った．例として 1DNMR の解析手順を示す．
まず FID データを読み込み，フーリエ変換，リファ
レンス設定を行う．リファレンス設定では基準物質
TMS のシグナルを 0ppm にする．その後，ピークピ
ック（シグナルのシフト値を表示），積分（面積表示
＝プロトンの数）を行う 1)． 
これまでNMR測定データはNMR装置附属パソコ
ンのソフトで解析を行っているが，JEOL から NMR
解析ソフト Deltaも配布されている 2）．この Deltaを
用いると各研究室で上記と同等レベルの解析ができ
るようになるため，今後学内での使用者が増えると
考えられる．そこで，今回の研修ではこのDeltaを用
いたデータ処理も行った．JEOLから Deltaソフトを
ダウンロードし，各自のパソコンにインストールを
 
図 1 LA-500（JEOL） 
 
図 2 測定用試料 
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行うところから研修を行った．ダウンロードにはラ
イセンスキーが必要であり，インターネットに有線
で接続できる環境を必要とした．また解析用データ
はあらかじめNMR本体パソコンから転送した．操作
としては本体パソコンで行う解析手順と同様である
が，解析に必要なボタンがわからず，最初は様々な
ボタンをクリックし確認しながら解析を行った．主
な手順を次に示す．Deltaソフトを起動し，今回測定
した FID データを開くと，フーリエ変換と位相調整
が自動で行われる（図 3参照）．最初に基準物質であ
る TMSのピークを確認し，0ppm に設定する．しか
し測定によってはサンプルの濃度を高くするため，
TMSのピークが相対的に確認できない場合もある．
その時は特徴的で既知のピークを使用して X 軸の補
正を行う．ちなみに今回 13C-NMR測定で TMS が確
認できなかったため，クロロホルムのピーク 77ppm
を用いて X軸の補正を行った．得られたチャートか
らChemical shiftや積分値などを分析し目的物質の構
造を解析する．解析した Sample1 の 1H-NMR 及び
Sample2 の 13C-NMRの結果を図 4 に示す．1H-NMR
では 4ppm 付近のピークがメチル基を示しており，
10ppm 付近のピークがアルデヒド基を示している．
また，積分値からはプロトン数がわかる．今回はア
ルデヒド基を 1としてメチル基が 6となる．結果か
らは目的物質の構造通りに NMR が解析出来たと言
える．今回は既知物質を用いて研修を行ったためこ
の結果は当然である．通常は予測される物質構造に
対してNMRを行うため，NMRチャートの結果から
シフト値やプロトン数を読み取り，構造を解析して
いく． 
2D測定では積算時間の短縮のため，サンプルの濃
度を高くするなど，1D測定とは違う部分があり，一
つ一つ確認しながら研修を行った．特に 2D測定の解
析では 1Dデータを利用するため，あらかじめ 1D測
定を行い，データ処理をする必要がある．そのため，
2段階に分けて操作を行った．Delta による 2次元解
析結果を図 5に示す．矢印に示したスポットが 1Dの
メチル，及びメチレンプロトンと相互に作用したこ
とを意味する（隣同士の関係になる）． 
 
2-2 装置の保守管理 
 NMR 装置は定期的にヘリウム及び窒素を充填す
る作業が行われている．そこで装置の保守管理とし
図 5 Deltaによる 2次元解析 
 
 
図 3 Deltaによる解析（Sample1） 
 
 
 
図 4 測定結果 
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て，ヘリウム及び窒素の充填作業を行った．今回は
窒素の充填について説明する．窒素は附属超低温物
性研究施設にて各自が充填作業を行い，NMR室まで
運搬する．窒素の取扱いについては専門の研修を受
講する必要がある．今回 100Lの窒素充填容器を使用
した．NMR装置の窒素充填口に専用のノズルを装着
し転送する．充填率は附属のパソコンから確認する．
充填後，凍結したノズルおよび配管はドライヤ等を
用いて解凍し，装置から外す．このときドライヤが
NMR のマグネットに引き寄せられる危険があるた
め，十分に注意する必要がある．最後に装置の状態
を確認して作業は終了となる． 
 
3．MS装置を用いた有機化合物の測定・解析，及び保
守管理 
3-1 測定，及びデータ解析 
質量分析は様々なイオン化法があることが知られ
ている．今回の研修では本学産学官連携本部計測・
技術支援部に設置されている電場・磁場型 700Tタン
デムMStation（JEOL）（図 6）質量分析装置を使用し
た．700TタンデムMStaionを用いた測定の中でも，
今回は直接試料導入 FAB（Fast Atom Bombardment）
法による低分解能及び高分解能質量測定を行った．
FAB 法はイオン化の際にマトリックスと呼ばれるプ
ロトン供給剤が必要となりM+H（分子量+1）で，測
定値が表示される．今回はマトリックスとしてメタ
ニトロベンジルアルコール（NBA）を使用した．測
定に使用したサンプルとNBAを図 7に示す． 
FAB 法での低分解能測定の流れを示す．まず測定
を行う前に，装置条件の確認を行い測定に必要なフ
ァイルを作成する．これらのファイルはメーカーが
用意したファイルを読み込み一部変更して使用した
3)．次に FAB用試料導入棒にグリセリンを塗布し，チ
ューニングの操作を行う．その後サンプルとNBAを
混合したものを FAB用試料導入棒に塗布しパラメー
タファイルを読み込み，測定を開始する．測定はリ
アルタイムにスペクトルを確認できるため，目的の
ピークが確認されれば 1分程度で終了する．その後，
測定データを作成する． 
FAB法による高分解能質量測定は，基本的には低分
解能測定でのチューニング後に行う．測定の前に，高
分解能質量測定のための測定パラメータファイルの作
成，及びマスキャリブレーション（磁場，及び電場）
を行い測定に必要なファイルを作成する．次にポリエ
チレングリコール（PEG400，基準試料），及びNBA（マ
トリックス）を約 1：1で混合してマトリックス混合液
体とした．測定したい試料（約 1mg）は溶媒（約 0.5ml，
今回メタノールを使用した）に溶かし，試料溶液とし
た．装置の種々の設定としてはスリットの設定，及び
グリセリンを用いたチューニングの操作を再度行った．
チューニング終了後，作成した測定パラメータファイ
ルを読み込み，先ほど調製したマトリックス混合液体
及び試料溶液をFAB用試料導入棒に 1滴ずつ落とし混
合した後，測定を開始する．測定はリアルタイムにス
ペクトルを確認できるため，目的のピークが確認され
れば 1 分程度で終了する．その後，測定データに対し
精密質量校正を行う．精密質量校正を行う．校正はマ
トリックスに加えた基準物質 PEG400 の既知ピークを
選択し，目的ピークを挿みこむことで行う．さらに組
成演算を行う．校正後のマススペクトルから目的ピー
クを選択し，目的物質の元素及びその最大数を入力し
実行する．結果として，目的ピークの精密質量，可能
性のある組成式及び誤差値（測定値と計算値との差）
が表示される． 
低分解能測定結果を図 8に示す．FAB法ではマトリ
 
図 6 700TタンデムMStation（JEOL） 
 
図 8 低分解能測定結果 
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ックスのピークとサンプルのピークが出てくるため，
サンプル+マトリックスのチャートからマトリックス
のみのピークを差し引く必要があり，解析は複雑であ
る．今回測定したサンプルは分子量 342であることか
ら，M+Hである 343のところにピークが確認できる． 
 
3-2 装置の保守管理 
次に質量分析装置の保守管理として，イオン源の洗
浄について説明する．まず，イオン源部を常圧に戻し，
カバーを外す．イオン源に専用ドライバーを固定し，
取り出す（図 9参照）．各部品に分解し（図 10参照），
金属表面に付いた汚れを粒子の細かい紙やすりで磨
き落とす．次にアセトンで洗浄後，再度組み立てる．
この時，組み立て手順を間違えないように注意が必要
である．イオン源を取り付け，イオン源部を真空にし
た後，グリセリンを用いてチューニングを行い，装置
に問題がないことを確認する． 
 
4．最後に 
この研修制度を利用して技術継承を実施したところ，
1年間の計画で装置の利用から保守管理，MS装置で
は特殊測定（高分解能測定）まで修得し，十分成果
を得ることができた． 
今回の測定・解析法の研修内容は 4 月に実施する
修士学生対象のNMR講習会，及び 9月に実施する化
学系分野（教職員，及び学生）対象の MS 利用説明
会に使用した資料を基に，さらに保守管理手順の研
修はメーカーマニュアルを参考に簡易版を作成して
それを資料とした．今後は，それらを講習会，及び
利用説明会にフィードバックして利用したいと考え
ている． 
この報告は専門研修で行ったものであり，費用は
専門研修費をあてました．費用措置をしていただき
ました関係各位に厚くお礼申し上げます．NMR装置
の使用では生物応用化学専攻 前田史郎教授から，
MS 装置では材料開発工学専攻 内村智博准教授に
ご指導，及びご助言を頂きました．感謝申し上げま
す． 
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図 9 イオン源（分解前） 
 
図 10 イオン源（分解後） 
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